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ABSTRAK 
Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui karakteristik 
fotokatalis menggunakan Scanning Electron Microscope (SEM) dan 
Spektrofotometer FT-IR dan mengetahui aktivitas fotokatalis beads 
TiO2N-zeolit/alginat. Kemampuan aktivitas fotokatalis beads TiO2N-
zeolit/alginat dilihat berdasarkan pengaruh konsentrasi TiO2-N, 
pengaruh rasio fotokatalis, dan lama penyinaran dalam mendegradasi 
limbah cair industri tempe dengan menggunakan sinar UV. TiO2-N 
disintesis menggunakan metode sonikasi dengan urea sebagai 
sumber N. TiO2N-Zeolit beads fotokatalis disintesis dengan 
mencampurkan TiO2N-Zeolit dan larutan Na-alginat. Kemudian 
diteteskan menggunakan syringe pump dengan kecepatan 50 mL/jam 
ke dalam CaCl2 3% (w/v) sehingga terbentuk beads. Variasi 
konsentrasi TiO2-N yang digunakan adalah 0,3; 0,4; 0,5; dan 0,6 g/g 
zeolit dan variasi rasio massa fotokatalis yang digunakan adalah 2:1; 
3:1; 4:1; dan 6:1 mg/mL dengan lama penyinaran 5 jam. Variasi 
lama penyinaran yang dilakukan adalah 2, 3, 4, dan 5 jam pada 
kondisi konsentrasi dan rasio optimum. Hasil karakterisasi SEM 
terlihat bahwa penambahan dopan N mengubah morfologi dari 
fotokatalis TiO2. Karakterisasi FT-IR TiO2N menunjukkan serapan 
Ti-N pada bilangan gelombang 667,91 cm
-1
. Berdasarkan hasil 
penelitian diperoleh penurunan nilai COD pada konsentrasi TiO2-N 
optimum adalah 0,5 (g/g zeolit), rasio fotokatalis dan limbah cair 
tempe optimum adalah 3:1 dan lama penyinaran optimum adalah 4 
jam. Pada kondisi optimum diperoleh penurunan nilai COD sebesar 
68,18 %. 
 
























The Effect of TiO2N Concentration, Photocatalytic Ratio, and 
Luminous Ratio of TiO2N-Zeolite/Alginate Photocatalyst 
Activity in Degrading Tempe Liquid Wastes Using UV Light 
 
ABSTRACT 
The purpose of this research is to know the photocatalyst 
characteristic using Scanning Electron Microscope (SEM) and FT-IR 
Spectrophotometer and to know the photocatalyst activity of TiO2N-
zeolite/alginate beads. The ability of TiO2N-zeolite/alginate beads 
photocatalyst activity observed by the influence of TiO2-N 
concentration, the effect of photocatalyst ratio, and the duration of 
irradiation in degrading industrial liquid tempe waste by using UV 
light. TiO2-N was synthesized by sonication method with urea as the 
source of N. TiO2N-zeolite photocatalyst beads synthesized by 
mixing TiO2N-zeolite and Na-alginate solution. Then dripped using a 
syringe pump with a speed of 50 mL/hour into 3% CaCl2 (w/v) to 
form beads. The variation of TiO2-N concentration used was 0,3; 0,4; 
0,5; and 0,6 g/g of zeolite and the variation in the ratio of 
photocatalyst mass used is 2: 1; 3: 1; 4: 1; and 6: 1 mg/mL with 5 
hours irradiation. Variations of radiation duration are 2, 3, 4, and 5 
hours at optimum concentration and ratios. The result of SEM 
Characterization showed that the addition of N dopant will change 
the morphology of the TiO2 photocatalyst. The characterization of 
FT-IR TiO2N showed Ti-N peak at wave number 667,91 cm
-1
. Based 
on the result of the research, the decreasing of COD value at 
optimum TiO2-N concentration was 0,5 (g/g zeolite), the optimum 
photocatalytic ratio and liquid wastewater is 3: 1 and the optimum 
irradiation time is 4 hours. At the optimum condition, the decreasing 
value of COD is 68.18%. 
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1.1 Latar Belakang 
Indonesia merupakan negara produsen tempe terbesar di dunia 
dan merupakan pasar kedelai terbesar di Asia. Sebanyak 50% dari 
konsumsi kedelai Indonesia dijadikan untuk memproduksi tempe, 
40% tahu, dan 10% dalam bentuk produk lain (seperti tauco, kecap, 
dan lain-lain) [1]. 
Proses produksi tempe, memerlukan banyak air yang digunakan 
untuk perendaman, perebusan, pencucian serta pengupasan kulit 
kedelai. Limbah yang diperoleh dari proses proses tersebut diatas 
dapat berupa limbah cair maupun limbah padat. Limbah cair berupa 
air bekas rendaman kedelai dan air bekas rebusan kedelai masih 
dibuang langsung diperairan disekitarnya. Jika limbah tersebut 
langsung dibuang keperairan maka dalam waktu yang relatif singkat 
akan menimbulkan bau busuk dari gas H2S, amoniak ataupun fosfin 
sebagai akibat dari terjadinya fermentasi limbah organik tersebut [2]. 
Limbah cair industri tempe merupakan salah satu sumber pencemar 
lingkungan. Industri tempe banyak mengandung bahan organik dan 
padatan terlarut [3]. Teknologi pengolahan air limbah dapat 
dilakukan dengan proses fotokatalis. Fotokatalis merupakan reaksi 
kimia yang berjalan dengan bantuan katalis dan katalis tersebut aktif 
ketika disinari cahaya. Material fotokatalis yang banyak menjadi 
fokus riset para peneliti dunia adalah Titanium Dioksida (TiO2). 
Untuk mengaktifkan katalis TiO2 dibutuhkan energi foton dengan 
panjang gelombang yang kecil [4]. 
Aktivitas fotokatalitik dari TiO2 dapat ditingkatkan dengan 
penambahan suatu dopan. Dopan yang dapat digunakan  TiO2 untuk 
menurunkan band gap TiO2, yaitu menambahkan dopan seperti Cr, 
Fe, Co, Mo, N dan C [5]. Urea merupakan hidrokarbon dengan 
kandungan nitrogen yang tinggi, mudah didapat serta relatif murah 
sehingga cukup potensial digunakan sebagai sumber nitrogen untuk 
pembuatan TiO2-dopan-N [6]. Selain dengan penambahan dopan 
pada matriks TiO2, pemberian pengemban seperti zeolit juga dapat 
meningkatkan aktivitas fotokatalitik dari TiO2. Berdasarkan 
penelitian Hartoyo dkk, [7] material TiO2 yang teremban pada zeolit 





















mampu menjerap dan menguraikan surfaktan LAS dengan efektivitas 
sebesar 94,30%. Riyani, dkk [6] juga melakukan uji aktivitas 
fotokatalis dilakukan menggunakan sinar matahari sebagai sumber 
energinya dengan lama penyinaran 5 jam. Penambahan Urea pada 
fotokatalis TiO2 akan meningkatkan aktivitas fotokatalis, 
perbandingan molar TiO2:Urea optimum pada perbandingan 90:10, 
dengan persen penurunan COD sebesar 72,73 %. Lestari, dkk [8] 
melakukan variasi lama penyinaran dilakukan selama 5, 10, 20, 30, 
40, 50, 60, 90 dan 120 menit. Hasil penelitian menunjukkan bahwa 
penyinaran sinar matahari memberikan hasil degradasi paling baik 
dibandingkan sinar UV, lama penyinaran optimum sinar matahari 
adalah 50 menit dengan degradasi sebesar 96,81%. Fraditasari, dkk 
[9] melakukan variasi konsentrasi TiO2-N yang digunakan sebesar 
1,6; 3,2; 4,8; 6,4; dan 8,0 g/L pada penyinaran sinar UV maupun 
sinar matahari selama 3 jam. Berdasarkan hasil uji statistika, 
konsentrasi TiO2-N yang paling optimum untuk degradasi methyl 
orange adalah sebesar 3,2 g/L dengan persen degradasi sebesar 
93,93%. 
Keuntungan lain dengan adanya fotokatalis yang menempel 
stabil pada permukaan pengemban ialah dapat digunakan hingga 
beberapa kali proses fotodegradasi (reusable). Fotokatalis TiO2 dapat 
dibuat dengan bentuk granul untuk mempermudah proses 
fotodegradasi. Pembuatan granul dilakukan dengan penambahan 
alginat. alginat bersifat sebagai pembentuk gel dan pengental, selain 
itu juga bermanfaat sebagai pengisi, pengikat, dan penghancur [10]. 
Fotokatalis dengan semikonduktor TiO2 dengan dopan N yang 
teremban zeolit dan alginat diharapkan dapat mendegradasi limbah 
cair tempe lebih optimal. Penelitian ini bertujuan untuk mengetahui 
kondisi optimum degradasi limbah cair tempe dengan menggunakan 
fotokatalis yang teremban pada zeolit dengan bentuk granul 
menggunakan alginat. 
 
1.2 Rumusan Masalah 
Permasalahan yang dapat dirumuskan berdasarkan latar 
belakang, yaitu : 
1. Bagaimana karakteristik fotokatalis granul TiO2-N-
zeolit/alginat dengan Scanning Electron Microscope 





















2. Bagaimana pengaruh konsentrasi fotokatalis TiO2-N-
zeolit/alginat terhadap penurunan degradasi nilai COD 
limbah cair industri tempe? 
3. Bagaimana pengaruh rasio fotokatalis dan lama 
penyinaran terhadap degradasi nilai COD limbah cair 
industri tempe? 
 
1.3 Batasan Masalah 
Berdasarkan uraian perumusan masalah, maka penelitian ini 
dibatasi pada: 
1. Limbah cair tempe yang digunakan berasal dari 
pembuatan tempe berskala home industry di Desa Sanan, 
Kelurahan Purwantoro, Kecamatan Blimbing, Kota 
Malang. 
2.  TiO2 sebagai fotokatalis berasal dari TiO2 pro analyst.  
3. Dopan N yang digunakan berasal dari urea farmasi 
grade. 
4. Alginat yang digunakan jenis farmasi grade Ocean 
Fresh. 
5. Perbandingan TiO2:N adalah 10:1. 
6. Pengemban fotokatalis digunakan zeolit dengan ukuran 
200 mesh. 
7. Reaktor UV yang digunakan terbuat dari bahan kayu 




8. Jenis lampu UV yang digunakan Sankyo 10 watt dengan 
λ 352 nm. 
9. Pengukuran degradasi limbah dilakukan dengan 
menggunakan nilai COD. 
 
1.4 Tujuan Penelitian 
Tujuan dilakukannya penelitian ini yaitu : 
1. Mengetahui karakteristik fotokatalis granul  TiO2-N-
zeolit/alginat dengan Scanning Electron Microscope 
(SEM), dan Fourier Transformation Infra Red (FT-IR). 
2. Mengetahui pengaruh konsentrasi fotokatalis TiO2-N-
zeolit/alginat terhadap penurunan degradasi nilai COD 





















3. Mengetahui pengaruh rasio fotokatalis dan lama 
penyinaran terhadap degradasi nilai COD limbah cair 
industri tempe 
 
1.5 Manfaat Penelitian 
Manfaat penelitian ini adalah dapat mengetahui dan 
mempelajari efektivitas fotokatalis granul TiO2-N-zeolit/alginat 
dalam mendegradasi limbah cair tempe. Selain itu, memberikan 
informasi pengaruh rasio fotokatalis dan lama penyinaran dengan 
















































2.1 Limbah Cair Tempe 
Proses produksi tempe, memerlukan banyak air yang digunakan 
untuk perendaman, perebusan, pencucian serta pengupasan kulit 
kedelai. Limbah yang diperoleh dari proses proses tersebut diatas 
dapat berupa limbah cair maupun limbah padat. Limbah cair berupa 
air bekas rendaman kedelai dan air bekas rebusan kedelai masih 
dibuang langsung diperairan disekitarnya.  Jika limbah tersebut 
langsung dibuang keperairan maka dalam waktu yang relatif singkat 
akan menimbulkan bau busuk dari gas H2S, amoniak ataupun fosfin 
sebagai akibat dari terjadinya fermentasi limbah organik tersebut [2]. 
Suhu limbah cair yang berasal dari rebusan kedelai mencapai 
75
o
C. Apabila setiap hari perairan memperoleh pasokan limbah cair 
dengan suhu yang tinggi maka akan membahayakan kehidupan 
organisme air. Air sungai yang suhunya naik akan mengganggu 
kehidupan hewan maupun tanaman air karena kadar oksigen terlarut 
akan turun bersamaan dengan kenaikan suhu. Menurunnya kadar 
oksigen terlarut juga disebabkan adanya kandungan bahan organik 
dan mikroorganisme dalam air limbah kedelai sehingga nilai COD 
meningkat. Apabila suplai oksigen terus menurun, keseimbangan 
ekologi air terganggu bahkan dapat menyebabkan kematian ikan dan 
biota perairan lainnya [2]. Gambar 2.1 merupakan diagram alir 
proses pembuatan tempe dan limbah yang dihasilkan. Air limbah 
yang dibuang ke perairan harus memenuhi baku mutu air limbah 
yang telah ditetapkan seperti pada Tabel 2.1. 













BOD 150 150 150 
COD 300 300 300 












































2.2 Semikonduktor TiO2 
Fotodegradasi adalah proses peruraian suatu senyawa (biasanya 
senyawa organik) dengan bantuan energi foton. Proses fotodegradasi 
memerlukan suatu fotokatalis, yang umumnya merupakan bahan 
semikonduktor [3]. Proses degradasi dilakukan dengan menguraikan 
senyawa menjadi senyawa yang lebih sederhana [12]. Kelebihan 
metode fotodegradasi antara lain lebih hemat dalam biaya dan energi, 
selain itu limbah setelah degradasi tidak berbahaya.  
Titanium Dioksida (TiO2) merupakan bahan semikonduktor yang 
relatif inert dibandingkan dengan senyawa-senyawa lain dan juga 
berfungsi sebagai fotokatalis yang memiliki fotoaktifitas dan 
stabilitas tinggi [5]. TiO2 mengabsorbsi sinar UV yang memiliki 
energi hampir sama dengan celah energinya yaitu 3,2 eV [13].  
Sifat fisis dan kimia dari TiO2 dipengaruhi oleh ukuran, 
morfologi dan struktur kristalnya yang diantaranya yaitu anatase, 
rutil dam brookite. Kristal TiO2 fase anastase memiliki kemampuan 
yang lebih aktif daripada rutil. Anastase dianggap sebagai fase yang 
paling menguntungkan untuk digunakan sebagai fotokatalis dan 
konversi solar energi. TiO2 hanya mampu menyerap sinar ultraviolet 
(350-380 nm) [14]. Perbedaan keduanya terletak pada distorsi 
struktur oktahedron. Anatase memiliki distorsi yang lebih besar 
sehingga strukturnya asimetris, berbeda dengan rutil yang struktur 
oktahedronnya sedikit distorsi orthorombik [15]. Perbedaan struktur 
keduannya terdapat pada Gambar 2.2 dan Gambar 2.3. 
 




















   
Gambar 2.3: Struktur kristal TiO2 (rutil) [16] 
 
2.3 Dopan  
Aktivitas fotokatalitik dari TiO2 dapat ditingkatkan dengan 
penambahan suatu dopan. Doping merupakan suatu proses 
memasukkan atom lain yang disebut dopan untuk memperbaiki sifat-
sifat bahan sesuai kebutuhannya. Elemen dopan tersebut akan 
membentuk matriks katalis baru dengan energi celah lebih rendah 
[6]. 
Efesiensi dari TiO2 dapat ditingkatkan dengan menurunkan band 
gap TiO2, yaitu menambahkan dopan seperti Cr, Fe, Co, Mo, N dan 
C [5]. Modifikasi fotokatalis TiO2 melibatkan pengantar (doping) 
dari logam dan spesies bukan logam. Urea merupakan hidrokarbon 
dengan kandungan nitrogen yang tinggi, mudah didapat serta relatif 
murah sehingga cukup potensial digunakan sebagai sumber nitrogen 
untuk pembuatan TiO2-dopan-N yang diharapkan aktif pada daerah 
sinar tampak dan efisien menggunakan sinar matahari sebagai 
sumber cahaya [6]. 
Penambahan dopan N pada TiO2 akan mesubstitusi atom O pada 
N yang mengakibatkan berubahnya muatan pada semikonduktor 
TiO2. Semikonduktor memiliki dua tipe yaitu tipe p (positif) dan n 
(negatif) yang dibedakan berdasarkan elektron valensi. 
Semikonduktor p terbentuk karena adanya substitusi material yang 
memiliki elektron valensi lebih sedikit dengan material yang 
digantikan. Substitusi dilakukan melalui empat lapisan luar elektron. 
Bila kedua jenis material tersebut bertemu satu dengan lainnya, maka 




















sehingga arus listrik dapat mengalir dengan mudah dimana lowongan 
ini disebut hole. Tipe semikonduktor tersebut adalah positif karena 
jumlah elektron yang lebih sedikit sehingga muatan listrik bersifat 
positif [17]. 
Sedangkan semikonduktor tipe n dibuat dengan substitusi 
material yang memiliki elektron valensi lebih banyak dibanding 
material yang digantikan. Elektron bebas yang tersisa digunakan 
untuk berikatan dengan silikon. Satu elektron tetap bertahan sebagai 
kelebihan di dalam oktet, sehingga daya hantar elektron tersebut bisa 
bergerak bebas melalui elektron yang tertinggal. Semikonduktor 
tersebut disebut tipe negatif karena arus listriknya diasumsikan 
adalah negatif [17]. 
 
2.4 Zeolit 
Zeolit adalah mineral kristal alumina silika tetrahidrat berpori 





yang saling terhubungkan oleh 
atom-atom oksigen sedemikian rupa, sehingga membentuk kerangka 
tiga dimensi terbuka yang mengandung kanal-kanal dan rongga-
rongga, yang didalamnya terisi oleh ion-ion logam, biasanya adalah 
logam-logam alkali atau alkali tanah dan molekul air yang dapat 
bergerak bebas [18]. Zeolit alam telah dikenal sejak lama sebagai 
adsorben yang efektif untuk berbagai peruntukan termasuk untuk 
pengolahan limbah [19]. Struktur zeolit terdapat pada Gambar 2.4. 
 
  
Gambar 2.4: Struktur zeolit [20] 
 
Pemberian pengemban zeolit juga dapat meningkatkan aktivitas 
fotokatalitik pada TiO2 [21]. Berdasarkan penelitian Hartoyo dkk, [7] 
material TiO2 yang teremban pada zeolit memiliki fungsi ganda yaitu 
sebagai adsorben dan fotokatalis yang mampu menjerap dan 




















Keuntungan lain dengan adanya fotokatalis yang menempel stabil 
pada permukaan pengemban ialah dapat digunakan hingga beberapa 
kali proses fotodegradasi (reusable) [22]. 
 
2.5 Alginat  
 
Gambar 2.5: Struktur Na-alginat [23] 
 
Natrium alginat berasal dari asam alginat, merupakan garam 
natrium. Rumus molekul natrium alginat dapat ditulis (C6H7O6Na)n 
dengan berat molekul 198,11 g/mol dengan  pH natrium alginat 7,2 
dalam 1 % larutan air dengan titik lebur lebih dari 300
O
C. Natrium 
alginat memiliki viskositas beragam bergantung pada konsentrasi, 
temperatur, pH, serta ada tidaknya ion logam. Natrium alginat 
bersifat sebagai pembentuk gel dan pengental, selain itu juga 
bermanfaat sebagai pengisi, pengikat, dan penghancur [10]. Manfaat 
lain dari natrium alginat antara lain mudah dalam penggunaan, tidak 
membutuhkan perlengkapan khusus saat pengadukan, tidak bersifat 
toksik, serta ekonomis [22]. Struktur natrium alginat terdapat pada 
Gambar 2.5. Natrium alginat salah satu bentuk garam yang mudah 
larut dalam air dan ketika membentuk gel tidak larut dalam air 
karena berinteraksi dengan kation divalen salah satunya Ca
2+
. Reaksi 
natrium alginat dengan kation Ca
2+
 membentuk kalsium alginat yang 
membentuk sifat baru. Hasil reaksi membentuk ikatan cross linking 
dengan jaringan 3 dimensi. Perbedaan sifat fisik dan kimia natrium 

























Tabel 2.2 Sifat fisik dan kimia Na-alginat dan Ca-alginat [24, 25] 
Sifat Na-alginat Ca-alginat 
Wujud Padat Padat 
Warna Putih gading Putih hingga 
kuning 
kecoklatan 
Bau Tidak berbau Tidak berbau 
Ph 4,0 - 10,0 6,0 - 9,5 
Kelarutan Larut dalam air 
dingin dan panas 






Rumus kimia (C6H7O6Na)n (C12H14CaO12)n 
 
2.6 Chemical Oxygen Demand (COD) 
Chemical Oxygen Demand (COD) merupakan banyaknya 
oksigen yang dibutuhkan untuk mengoksidasi senyawa organik 
secara kimiawi. COD merupakan uji yang dilakukan untuk 
menentukan kandungan senyawa organik biodegradable (mudah 
terurai) dan non-biodegradable (tidak mudah terurai). Tes COD 
digunakan untuk menghitung kadar bahan organik yang dapat 
dioksidasi secara kimia dengan menggunakan dikromat dalam media 
asam [26].  
Pada daerah yang mengandung limbah organik tinggi dapat 
menyebabkan tingginya nilai COD akibat buangan limbah ke 
perairan. Limbah dapat berasal dari limbah rumah tangga dan limbah 
industri. Nilai COD meningkat seiring dengan meningkatnya 
kandungan bahan organik di dalam perairan [27]. Berikut rumus 
COD yang digunakan [28]: 
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)   
(   )        
         
                  (2.1) 
 
Keterangan: 
A = Volume pentiter untuk blangko (mL) 
B = Volume pentiter untuk sampel (mL) 




















Penentuan nilai COD dilakukan dengan menggunakan dikromat 
yang akan bereaksi dengan zat organik yang terkandung dalam 
limbah dengan asam sulfat sebagai katalis. Dikromat yang tidak 
bereaksi atau yang tersisa akan dititrasi dan bereaksi dengan larutan 
besi amonium sulfat. Reaksi yang terjadi pada penentuan nilai COD 





   CO2 + 4H2O + 2Cr
3+ 











 + 7H2O    (2.3) 
Indikator feroin digunakan untuk menentukan titik akhir titrasi 
yaitu disaat warna hijau-biru larutan berubah menjadi coklat-merah. 
Sisa K2Cr2O7 dalam larutan blanko adalah K2Cr2O7 awal, karena 
diharapkan blanko tidak mengandung zat organik yag dapat 
dioksidasi oleh K2Cr2O7 [29]. 
2.7 Fotokatalis 
Fotokatalisis merupakan suatu proses kombinasi antara proses 
kimia dan katalis, yaitu suatu proses sintesis secara kimiawi dengan 
melibatkan cahaya sebagai pemicu dan katalis sebagai pemercepat 
proses transformasi tersebut. Tipe katalis yang efektif digunakan 
pada proses fotokatalitik, yaitu oksida logam misalnya ZnO, WO3, 
Fe2O3, CdSe, SnO2 tetapi beberapa penelitian membuktikan bahwa 
TiO2 yang berada dalam larutan tersuspensi merupakan katali yang 
sangat efektif dan efisien digunakan dalam fotokatalitik [30]. 
Mekanisme proses fotokatalitik semikonduktor TiO2 ditunjukkan 
pada persamaan reaksi 2.4 [31]:  




   (2.4) 
TiO2 yang dikenai cahaya UV dengan energi hv mengakibatkan 
terjadi eksitasi elektron dari pita valensi ke pita konduksi, dan 











   (2.5) 
Sebagian elektron yang berada pada pita konduksi (e
-
CB) dan lubang 






























Lubang yang terdapat pada permukaan semikonduktor (htr
+
) 
mengoksidasi air atau ion OH
-
 membentuk radikal hidroksil yang 





    (2.8)
 
 
Elektron yang berada pada permukaan semikonduktor (etr
-
) 
menangkap oksigen dan membentuk ion superoksida (O2
-
) yang 
dapat menguraikan senyawa polutan 
2.8 Scanning Electron Microscopy (SEM) 
 Scanning Electron Microscopy (SEM) merupakan sejenis 
mikroskop yang menggunakan elektron sebagai pengganti cahaya 
untuk melihat benda dengan resolusi tinggi. Analisis SEM 
bermanfaat untuk mengetahui mikrostruktur (termasuk porositas dan 
bentuk retakan) benda padat. Berkas sinar elektron dihasilkan dari 
filamen yang dipanaskan, disebut electron gun. Sebuah ruang vakum 
diperlukan untuk preparasi cuplikan. Cara kerja SEM adalah 
gelombang elektron yang dipancarkan electron gun terkondensasi di 
lensa kondensor dan terfokus sebagai titik yang jelas oleh lensa 
objektif. Scanning coil yang diberi energi menyediakan medan 
magnetik bagi sinar elektron. Berkas sinar elektron yang mengenai 
cuplikan menghasilkan elektron sekunder dan kemudian 
dikumpulkan oleh detektor sekunder atau detektor backscatter. 
Gambar yang dihasilkan terdiri dari ribuan titik berbagai intensitas di 
permukaan Cathode Ray Tube (CRT) sebagai topografi gambar. 
Pada sistem ini berkas elektron dikonsentrasikan pada spesimen, 
bayangannya diperbesar dengan lensa objektif dan diproyeksikan 
pada layar [32]. Hasil karakterisasi menggunakan SEM dari zeolit, 
TiO2, dan TiO2-N terdapat pada Gambar 2.6. Dari gambar yang 
dihasilkan dapat dilihat bahwa TiO2N memiliki permukaan yang 





















  (a) 
 
  (b) 
 
  (c) 
Gambar 2.6: Hasil Karakterisasi SEM dari (a) Zeolit alam 
Malang aktivasi (perbesaran 5500x) [34], (b) TiO2 





















2.9 Fourier Transformation Infra Red (FT-IR) 
Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR) adalah 
salah satu instrumen yang dapat digunakan untuk identifikasi mineral 
secara kualitatif dan mulai dikembangkan untuk identifikasi secara 
kuantitatif. Analisis pada spektroskopi FTIR bergantung pada 
getaran molekul sehingga dapat digunakan untuk identifikasi 
mineral, karena mineral memiliki karakteristik spektra penyerapan 
dalam midrange pada inframerah (4000-400 cm
r
). Selain itu, 
spektroskopi FTIR memiliki kemampuan yang cepat dalam 
menganalisis, bersifat tidak merusak dan hanya dibutuhkan preparasi 
sampel yang sederhana [35]. Tabel 2.3 merupakan hasil karakterisasi 
menggunakan FTIR dari  zeolit, kristal TiO2 (anatase), dan TiO2-
Zeolit. 
 
Tabel 2.3: Serapan gugus fungsional dari Zeolit, krital TiO2 












3444,6 3448,5 3436,9 OH regang dari OH 
oktahedral dan atau 
H2O 
- 2307,7 - Serapan Ti-O 
1639,4 1639,4 1639,4 O-H tekuk dari H2O 
1400,0 - - Bahan organik 
1049,2 - 1045,3 Regangan asimetris 
internal O-T-O (O-Si-
O/O-Al-O) 
794,6 - - Regangan simetri 
eksternal O-T-O (O-
Si-O/O-Al-O) 
- 690,5 – 420,5 - Karakter TiO2 





















































































3.1 Tempat dan Waktu Penelitian  
Penelitian dan perancangan alat dilakukan di Laboratorium 
Kimia Anorganik Jurusan Kimia Fakultas MIPA Universitas 
Brawijaya Malang selama tiga bulan mulai Februari sampai April 
2018. 
  
3.2 Alat dan Bahan Penelitian  
3.2.1 Alat-Alat Penelitian  
Alat-alat yang digunakan dalam penelitian ini antara lain 
peralatan gelas, cawan porselen, mortar dan penggerus porselin, 
ayakan berukuran 200 mesh, kertas saring, desikator, neraca analitik 
Ohauss, magnetic stirrer, motor rotary model Thermo Scientific, 
oven Fischer Scientific Isotemp 655F, tanur furnace 6000 Branstead 
Thermolyne, Sonikator 2210 (47 kHz), Syringe Pump BYZ-810T, pH 
universal, 2 buah lampu UV 10 watt merk sankyo 352 nm dan 
instrumentasi Scanning Electron Microscopy (SEM) merk FEI type 
Inspect, Spektrofotometer Fourier Transform Infrared (FTIR) merk 
Shimadzu Ir-Prestige 21. 
 
3.2.2 Bahan-Bahan Penelitian  
Bahan utama yang digunakan dalam penelitian ini adalah 
Zeolit, sedangkan bahan kimia yang digunakan yaitu TiO2 (p.a), 
H2SO4 pekat (98 %, bj = 98 g/mL), urea (f.g), alginat Ocean fresh 
(p.a), etanol 96 %, CaCl2, HgSO4 (p.a), K2Cr2O7 (p.a), ammonium 
besi sulfat (p.a), indikator ferroin (Merck) dan akuades. 
 
3.3 Tahapan Penelitian  
Penelitian ini dilakukan dalam beberapa tahap meliputi: 
1. Preparasi limbah cair tempe.  
2. Preparasi zeolit dengan aktivasi asam.  
3. Pengembanan TiO2-N pada zeolit hasil preparasi.  
4. Sintesis fotokatalis granul TiO2-N-zeolit/alginat.  
5. Karakterisasi TiO2-N-zeolit-alginat.  




















a. Pengaruh konsentrasi TiO2-N pada pengemban terhadap 
degradasi limbah cair tempe. 
b. Pengaruh rasio limbah dan fotokatalis terhadap 
degradasi limbah cair tempe. 
c. Pengaruh lama penyinaran terhadap degradasi limbah 
cair tempe. 
7. Penentuan nilai COD limbah cair tempe.  
8. Analisa data.  
 
3.4 Prosedur Kerja Penelitian  
3.4.1 Preparasi Limbah Cair Tempe  
Limbah cair tempe yang digunakan sebagai sampel adalah 
limbah rebusan kedelai yang diambil sebelum dibuang ke perairan. 
Setiap pengukuran nilai COD limbah menggunakan limbah baru 
yang diambil dari home industry di daerah Sanan. Limbah rebusan 
bewarna kuning keruh. pH limbah adalah 5 yang diukur dengan pH 
universal. Sebelum limbah digunakan, disaring menggunakan kertas 
saring untuk memisahkan filtrat dan endapan. Filtrat diperoleh 
berupa cairan bewarna coklat muda yang selanjutnya digunakan 
untuk pengukuran nilai COD. 
 
3.4.2 Preparasi Zeolit Alam dengan Aktivasi Asam  
Zeolit alam dihaluskan menggunakan mortar dan penggerus 
porselin kemudian diayak dengan menggunakan ayakan 150 mesh. 
Zeolit yang lolos dalam ayakan tersebut kemudian diayak kembali 
menggunakan ayakan berukuran 200 mesh. Setiap 50 gram zeolit 
alam yang lolos dari ayakan 200 mesh dicuci dengan menggunakan 
250 mL akuades dalam erlenmeyer 250 mL dengan diaduk dengan 
mengggunakan magnetik stirrer selama 15 menit. Suspensi disaring 
dengan menggunakan kertas saring dan endapan yang diperoleh 
dikeringkan hingga kering pada suhu ± 110
o
C. 
Zeolit yang telah dicuci sebanyak ± 96 gram dimasukan ke 
dalam erlenmeyer 250 mL, masing-masing 16 g ditambahkan dengan 
150 mL HCl 0,4 M. Erlenmeyer ditutup dengan alumunium foil 
kemudian di shaker selama 4 jam dengan kecepatan 100 rpm. Zeolit 
disaring dan dicuci menggunakan akuades hingga filtrat bebas dari 
ion Cl
-
. Uji filtrat bebas ion Cl
-
 dilakukan dengan mendeteksi pH 






















 dikeringkan dalam oven hingga kering, kemudian dilakukan 
kalsinasi pada suhu 500
o
C selama 5 jam. Hasil zeolit teraktivasi 
selanjutnya ditimbang. 
3.4.3 Preparasi Fotokatalis TiO2-N  
Pembuatan TiO2-N dibuat dengan perbandingan massa 
TiO2:Urea (10:1 b/b) dengan cara mencampurkan 2,4 g TiO2, 0,24 g 
urea dan 5 mL akuademineralisasi dalam erlenmeyer, kemudian 
dilakukan sonikasi selama 30 menit dan dipanaskan diatas pemanas 
hot plate hingga akuademineralisasi menguap. Selanjutnya suspensi 
dipindahkan di dalam oven pada suhu 110
o
C dan dikalsinasi pada 
temperatur 300
o
C selama 2 jam. 
 
3.4.4 Pengembanan TiO2-N pada Zeolit 
Pembuatan TiO2-N yang diimpregnasi pada zeolit dilakukan 
dengan cara mencampurkan TiO2-N dengan variasi 0,9; 1,2; 1,5; 1,8 
(g/g zeolit) teraktivasi ditambah 10 mL etanol 96 % dalam gelas 
beker 50 mL, kemudian diaduk dengan magnetic strirrer selama 5 
jam. TiO2-N-zeolit yang terbentuk dikeringkan dalam oven pada 
temperatur 120
o
C selama 5 jam. Setelah kering TiO2-N-zeolit 
dikalsinasi pada temperatur 500
o
C selama 5 jam. 
 
3.4.5 Sintesis Granul TiO2-N-Zeolit/Alginat  
Fotokatalis TiO2-N-zeolit diimpregnasi dengan gel natrium 
alginat untuk mempersiapkan adsorben berbentuk granul dalam 
larutan kalsium klorida. Natrium alginat sebanyak 5 g dilarutkan 
dalam 200 mL akuades, diaduk menggunakan magnetic stirrer 
dengan dipanaskan pada suhu 40
o
C agar terbentuk fasa gel. TiO2-N-
zeolit sebanyak 20 g dihaluskan menggunakan mortar lalu 
dicampurkan ke dalam gel alginat. Suspensi dinjeksi kedalam larutan 
kalsium klorida 3% dengan syringe 50 mL/jam. Kompleks granul 
TiO2-N-zeolit/alginat terbentuk, selanjutnya dipisahkan dan 
dikeringkan pada suhu 70±2 
o
C selama 3 jam. 
 
3.4.5.1 Uji Fotodegradasi pada Limbah Cair Industri Tempe 
Uji fotodegradasi limbah cair industri tempe dilakukan 
dengan menggunakan limbah cair industri tempe dari Desa Sanan, 
Kelurahan Purwantoro, Kecamatan Blimbing, Kota Malang. 




















gelas, kemudian ditambahkan 0,15 g fotokatalis TiO2-N-
zeolit/alginat. Campuran larutan tersebut disinari dengan sinar 
ultraviolet selama 5 jam. Pengukuran nilai COD dilakukan terhadap 
limbah cair industri tempe sebelum degradasi dan setelah degradasi, 
dilakukan duplo sesuai dengan prosedur penelitian 3.4.6. 
 
3.4.5.2 Pengaruh Konsentrasi TiO2-N Pada Fotokatalis TiO2-N-
Zeolit/Alginat  
Sebanyak 25 mL limbah cair industri tempe disiapkan dalam 
4 gelas kaca. Masing-masing ditambahkan fotokatalis yang TiO2-N 
dengan variasi konsentrasi 0,9; 1,2; 1,5; dan 1,8 (g/g zeolit). 
Kemudian campuran larutan tersebut disinari dengan sinar ultraviolet 
selama 5 jam. Pengukuran nilai COD dilakukan terhadap limbah cair 
industri tempe sebelum degradasi dan setelah degradasi, dilakukan 
secara duplo sesuai dengan prosedur penelitian 3.4.6. 
 
3.4.5.3 Pengaruh Rasio Fotokatalis TiO2-N-Zeolit/Alginat dan 
Limbah Cair Industri Tempe Terhadap Degradasi Nilai COD 
Limbah Cair Industri Tempe  
Konsentrasi TiO2-N pada fotokatalis TiO2-N-zeolit/alginat 
(g/g zeolit) yang memberikan penurunan nilai COD terbesar 
digunakan untuk mendegradasi limbah cair industri tempe dengan 
variasi massa. Disiapkan empat gelas kaca diisi limbah cair industri 
tempe dan fotokatalis sesuai variasi rasio. Rasio massa fotokatalis 
dengan volume limbah cair industri tempe yakni 4:1 (100 mg 
fotokatalis:25 mL limbah tempe); 2:1 (100 mg fotokatalis:50 mL 
limbah tempe); 3:1 (150 mg fotokatalis:50 mL limbah tempe); dan 
6:1 (150 mg fotokatalis:25 mL limbah tempe). Campuran larutan 
tersebut disinari dengan sinar ultraviolet selama 5 jam. Hasil dari 
degradasi pengaruh rasio kemudian diukur nilai COD, dilakukan 
secara duplo sesuai dengan prosedur penelitian 3.4.6. 
 
3.4.5.4 Pengaruh Lama Penyinaran pada Degradasi Nilai COD 
Limbah Cair Industri Tempe  
Rasio fotokatalis dan limbah cair industri tempe yang 
memberikan penurunan nilai COD terbesar digunakan untuk 
mendegradasi limbah cair industri tempe dengan lama waktu 




















diisi dengan 25 mL limbah cair industri tempe. Ke dalam gelas beker 
tersebut ditambahkan 0,15 g TiO2-N-zeolit/alginat, lalu dilakukan 
penyinaran menggunakan sinar ultraviolet selama jam ke-2, 3, 4 dan 
5. Pengukuran nilai COD dilakukan terhadap limbah cair industri 
tempe sebelum degradasi dan setelah degradasi, dilakukan secara 
duplo sesuai dengan prosedur penelitian 3.4.6. 
 
3.4.6 Uji Chemical Oxygen Demand (COD)  
Limbah cair industri tempe hasil degradasi diencerkan 2 mL 
dalam 250 mL lalu diambil sebanyak 25mL, kemudian  dimasukkan 
ke dalam erlenmeyer dan ditambah HgSO4 0,5 g serta 5 mL H2SO4 
pekat. Setelah dingin, larutan ditambah K2Cr2O7 sebanyak 25 mL 
dan ditambahkan batu didih. Erlenmeyer yang berisi campuran 
larutan dirangkai dalam alat refluks dan air kondensor dialirkan. 
Kemudian larutan dalam erlenmeyer ditambahkan dengan H2SO4 
pekat sebanyak 32,5 mL melalui kondensor dan dibilas dengan 
sedikit akuades. Larutan tersebut direfluks selama 1 jam pada 
temperatur 265
O
C. Larutan hasil refluks ditunggu hingga dingin dan 
dilanjutkan dengan menambahkan 5 tetes indikator Ferroin. Larutan 
tersebut lalu ditritasi dengan larutan FAS dan dicatat volume 
titrasinya. Titrasi dan refluks dilakukan duplo. Uji COD dilakukan 
untuk hasil uji aktivitas limbah cair industri tempe yang diberi 
perlakuan konsentrasi TiO2-N pada fotokatalis TiO2-N-zeolit/alginat, 
variasi lama penyinaran, rasio massa fotokatalis TiO2-N-
zeolit/alginat dan volume limbah tempe. 
3.5 Analisa Data 
3.5.1 Penentuan Nilai COD 
 Perhitungan COD terdapat pada persamaan 3.1: 
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)   
(   )             
 
   (3.1) 
Keterangan: 
A = Volume FAS yang dibutuhkan untuk titrasi blangko (mL) 
B = Volume FAS yang dibutuhkan untuk titrasi sampel (mL) 
N = Konsentrasi ferro ammonium sulfat (FAS) (N) 
S  = Volume sampel yang digunakan (mL) 
8 = Ekivalen oksigen 





















3.5.2 Penurunan Persentase Degradasi 
           ( )   
            
     
         (3.2) 
Keterangan: 
Cawal = nilai sebelum degradasi 







































HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
4.1 Preparasi Limbah Cair Tempe 
 Limbah cair industri tempe diambil dari home industry di 
desa Sanan. Limbah cair industri tempe yang digunakan berupa 
limbah rebusan kedelai yang diambil sebelum dibuang keperairan. 
Digunakan limbah rebusan karena limbah tersebut memiliki volume 
yang lebih besar dan memiliki bau yang lebih menyengat dibanding 
limbah dari kegiatan produksi yang lain. Pengukuran niai COD 
limbah selalu menggunakan limbah baru karena dikhawatirkan 
senyawa organik yang berada di dalam limbah dapat berubah dan 
mengganggu hasil pengukuran. Limbah rebusan berwarna kuning 
keruh dengan pH limbah adalah 5 yang diukur menggunakan pH 
universal. Sebelum limbah digunakan, disaring menggunakan kertas 
saring untuk memisahkan filtrat dan endapan. Endapan berwarna 
putih, sedangkan filtrat yang diperoleh berupan cairan berwarna 
kuning bening yang selanjutnya digunakan untuk pengukuran nilai 
COD. 
 
4.2 Aktivasi Zeolit dan Sintesis Granul Fotokatalis TiO2N-
Zeolit/Alginat 
Preparasi zeolit sebelum diaktivasi dilakukan penghalusan 
dengan mortar porselin dan pengayakan pada zeolit sehingga 
diperoleh zeolit dengan ukuran partikel yang seragam yaitu ≥ 200 
mesh. Penghalusan zeolit bertujuan untuk memperluas luas 
permukaan zeolit untuk meningkatkan sisi aktif zeolit. kemudian 
dilakukan pencuian zeolit dengan menggunakan akuades dan diaduk 
dengan menggunakan pengaduk magnet agar mempercepat proses 
pelarutan pengotor yang larut dalam akuades serta membuka pori-
pori zeolit. Zeolit yang telah dicuci kemudian dikeringkan dengan 
menggunakan oven pada temperatur 110
o
C dan didesikator untuk 
menghilangkan kandungan air dan sisa uap air dalam zeolit. 
Zeolit yang telah dicuci kemudian dilakukan aktivasi dengan 
menggunakan HCl 0,4 M. Penambahan HCl bertujuan untuk 
membersihkan permukaan pori, membuang senyawa pengotor, dan 
mengatur kembali letak atom yang dapat dipertukarkan. Zeolit 




















aktivasi zeolit juga ditujukan untuk memodifikasi sifat-sifat dari 
zeolit, seperti luas permukaan dan keasaman. Luas permukaan dan 
keasaman yang meningkat akan menyebabkan aktivitas katalitik dari 
zeolit meningkat. Salah satu kelebihan dari zeolit adalah memiliki 
luas permukaan dan keasaman yang mudah dimodifikasi [18]. Zeolit 
yang telah diaktivasi dengan menggunakan HCl kemudian dicuci 
dengan menggunakan akuades untuk menghilangkan ion Cl
-
 yang 
masih terperangkap dalam pori zeolit. Pencucian dilakukan hingga 
pH sesuai dengan pH akuades yang menunjukkan bahwa klorida 
telah bebas dari zeolit. Zeolit yang telah bebas ion Cl
-
 dikeringkan 
dalam oven, kemudian dikalsinasi pada temperatur 500
o
C selama 5 
jam untuk meningkatkan kemampuan adsorpsi dan meningkatkan 
luas permukaan zeolit. 
 Langkah selanjutnya yaitu impregnasi TiO2-N dalam zeolit. 
Sintesis TiO2-N dilakukan dengan menggunakan perbandingan 
massa TiO2:Urea (10:1 b\b) dengan metode sonikasi. Sonikasi 
bertujuan agar N dari urea tersubstitusi pada TiO2 dengan 
menggantikan sebagian atom O pada TiO2 dengan atom N. 
Moghadam, dkk [37] melakukan sintesis TiB2 dengan metode 
ultrasonikasi yang bertujuan untuk mendispersikan atom B pada 
TiO2. Ultrasonikasi pada TiO2-N juga digunakan untuk membantu 
pendistribusian atom N dari urea ke dalam TiO2 untuk substitusi 
atom O melalui gelombang yang dipancarkan. Selain itu sonikasi 
bertujuan untuk memperkecil ukuran partikel. Dilanjutkan dengan 
proses kalsinasi pada temperatur 300
o
C selama 2 jam untuk 
menghilangkan molekul air dan pengotor organik yang masih 
terdapat dalam TiO2-N dan untuk memperkuat ikatan antara TiO2 
dan N. TiO2-N yang diperoleh kemudian diembankan pada zeolit 
teraktivasi dengan menambahakan etanol 96 % berfungsi untuk 
membantu mendispersikan TiO2-N ke dalam mineral zeolit. TiO2N-
zeolit yang diperoleh kemudian diaduk menggunakan pengaduk 
magnet selama 5 jam dan dikalsinasi pada temperatur 500
o
C selama 
5 jam untuk menghilangkan pengotor organik dan menstabilkan 
ikatan antara TiO2-N pada zeolit. 
 Fotokatalis TiO2-N-zeolit yang terbentuk kemudian 
disintesis dengan alginat untuk membentuk granul agar mudah 
diaplikasikan. Alginat yang digunakan, ditambahkan dengan akuades 






















sampi terbentuk suspensi gel alginat. Serbuk fotokatalis TiO2-N-
zeolit disuspensikan dengan gel alginat kemudian diaduk 
menggunakan pengaduk magnet hingga tercampur secara merata. 
Pembentukan granul dilakukan dengan cara menginjeksikan hasil 
suspensi ke dalam syringe pump kemudian diteteskan pada CaCl2 3% 
(w/v) hingga terbentuk granul. Granul yang terbentuk kemudian 
dicuci dengan akuades agar terbebas dari ion pengotor kemudian 
dikeringkan dalam oven sehingga terbentuk fotokatalis granul 
TiO2N-zeolit/alginat. 
Interaksi antara zeolit alginat secara detail digambarkan pada 
Gambar 4.1. Amalia [38] menggunakan asam sitrat sebagai agen 
ikatan silang, dalam hal ini asam asetat berfungsi sebagai agen 
pembentuk ikatan silang. Penambahan zeolit terimpregnasi TiO2-N 
akan menghasilkan zeolit yang terdapat dalam jaringan alginat. 
Pentetesan suspensi pada larutan CaCl2 dilakukan karena alginat 
stabil pada pH 5,5-10. 
 
 






















4.3.1 Karakterisasi Fotokatalis Menggunakan Scanning Electron 
Microscope (SEM) 
Morfologi permukaan TiO2, TiO2-N, TiO2N-zeolit dan 
TiO2N-zeolit/alginat dilihat dengan menggunakan analisis Scanning 
Electron Microscope (SEM). Hasil analisis TiO2, TiO2-N, TiO2N-










Gambar 4.2: Hasil Karakterisasi SEM (a) TiO2 (perbesaran 3000x), 



































Gambar 4.3: Hasil Karakterisasi SEM (a) TiO2-N (perbesaran 










Gambar 4.4: Hasil Karakterisasi SEM (a) TiO2N-zeolit (perbesaran 
3000x), (b) TiO2N-zeolit (perbesaran 8000x), (c) 





























Gambar 4.5: Hasil Karakterisasi SEM (a) TiO2N-zeolit/alginat 
(perbesaran 3000x), (b) TiO2N-zeolit/alginat 
(perbesaran 8000x), (c) TiO2N-zeolit/alginat 
(perbesaran 10000x) 
Berdasarkan hasil SEM pada Gambar 4.2 hingga Gambar 4.5 
dapat dilihat perbedaan permukaan antara tiap sampel. Hasil SEM 
yang didapatkan menunjukkan bahwa pada semikonduktor TiO2 
yang didopan dengan atom N memiliki permukaan yang lebih rapat 
dibandingkan dengan TiO2 [33]. Sedangkan ketika TiO2-N 
diembankan pada zeolit dan disintesis dengan alginat luas permukaan 
yang dihasilkan sangat rapat dan lebih luas dibandingkan dengan 
TiO2N-zeolit. Hal ini menunjukkan bahwa dari perlakuan yang telah 
dilakukan, menujukkan adanya pertambahan luas permukaan dan 
menigkatkan adsorbsi pada proses fotodegradasi. 
 
4.3.2 Karakterisasi Fotokatalis Menggunakan Fourier 
Transformation Infra Red (FT-IR) 
Spektrofotometer infra merah adalah alat yang digunakan 
untuk mengidentifikasi gugus fungsi suatu senyawa kimia. Spektra 
yang dihasilkan dari hasil karakterisasi spektrofotometer infra merah 
dapat menunjukkan gambaran dari gugus fungsi yang terdapat dalam 
suatu senyawa. TiO2, TiO2-N, zeolit dan TiO2N-zeolit/alginat yang 





















fotokalis. Selain itu, untuk mengetahui keberhasilan dopping N pada 
TiO2-N dan impregnasi TiO2-N pada zeolit. hasil karakterisasi dari 
fotokalis TiO2N-zeolit/alginat menggunakan spektrofotometer FT-IR 
ditunjukkan pada Gambar 4.5. 
Berdasarkan hasil karakterisasi gugus fungsi yang terdapat 
pada Gambar 4.5 didapatkan spektra dari gugus fungsi pada 
fotokatalis TiO2N-zeolit/alginat. Tabel 4.1 menunujukkan data 
interpretasi FT-IR fotokatalis. 
 
 
Gambar 4.6: Spektra TiO2 dan TiO2-N 
 
Berdasarkan Gambar 4.6 spektra TiO2 memiliki serapan 
pada bilangan gelombang 1422,20 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi 
tekuk O-H, pada bilangan gelombang 708,91 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi tekuk dari Ti-O, dan pada bilangan gelombang 517,71 
cm
-1 
menunjukkan adanya vibrasi Ti-O [39]. Sedangkan pada 
spektrum TiO2N memiliki serapan pada bilangan gelombang 667,91 
cm
-1
 yang menunjukkan adanya vibrasi Ti-N dan pada bilangan 
gelombang 530,61 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi Ti-O. 
Pada spektrum zeolit alam, terdapat serapan pada bilangan 
gelombang 3435,30 cm
-1
 menunjukkan adanya gugus fungsi O-H. 
Sedangkan pada bilangan gelombang 1647,63 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi tekuk O-H. Pada serapan 1049,10 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi ulur asimetri O-Si-O atau O-Al-O, pada serapa 797,50 
cm
-1
 dan 695,30 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi ulur simetri O-Si-
O atau O-Al-O. Pada serapan 458,70 cm
-1
 menujukkan adanya 




















terjadi penurunan intensitas pada bilangan gelombang 3428,03 cm
-1
 
dan pada 1649,61 cm
-1
. Pada serapan 1054,10 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi ulur asimetri O-Si-O atau O-Al-O, dan pada bilangan 
gelombang 446,82 cm
-1




Gambar 4.7: Spektra Zeolit aktivasi, TiO2N-zeolit, dan TiO2N-
zeolit/alginat 
 
Pada Gambar 4.7 spektra TiO2N-zeolit, terdapat serapan 
pada bilangan gelombang 3618,97 cm
-1
 menunjukkan adanya gugus 
fungsi O-H, pada bilangan gelombang 1649,72 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi tekuk O-H, sedangkan pada bilangan gelombang 
1057,10 cm
-1
 menunjukkan adanya vibrasi ulur asimetri O-Si-O atau 
O-Al-O, pada bilangan gelombang 692,13 cm
-1
 menunjukkan adanya 
vibrasi Ti-N, dan pada bilangan gelombang 462,21 cm
-1
 
menunjukkan adanya vibrasi tekuk Si-O atau Al-O. 
 Pada spektrum TiO2N-zeolit/alginat, terjadi peningkatan 
intensitas serapan pada 3418,28 cm
-1
 menunjukkan adanya gugus O-
H, pada bilangan gelombang 1420,63 cm
-1
 menunjukkan adanya 
vibrasi tekuk O-H, pada serapan 1632,44 cm
-1
 menunjukkan adanya 
vibrasi C=O dari asam karboksilat, pada serapan 1057,14 cm
-1
 
menunjukkan adanya vibrasi ulur asimetri O-Si-O atau O-Al-O, 
sedangkan pada bilangan gelombang 693,22 cm
-1
 menunjukkan 
adanya vibrasi Ti-N, dan pada bilangan gelombang 459,91 cm
-1
 




















Bedasarkan perbandingan serapan pada gugus fungsi yang 
ada pada Tabel 4.1 dapat diketahui bahwa terjadi perubahan bilangan 
gelombang pada setiap perlakuan, hal ini menunjukkan adanya 
interaksi. Perubahan intensitas serapan menunjukkan keberhasilan 
proses dopan N pada TiO2-N, impregnasi TiO2-N pada zeolit dan 
penambahan alginat pada TiO2N-zeolit. 















1   3428,03 3618,97 3418,28 Vibrasi ulur 
OH 
2 1422,20  1649,61 1649,72 1420,63 Vibrasi tekuk 
O-H 
3     1632,44 Vibrasi C=O 
4   1054,10 1057,10 1057,14 Vibrasi ulur 
asimetri O-T-
O (O-Si-O / 
O-Al-O) 
5 708,91     Vibrasi tekuk 
Ti-O 
6  667,91  692,13 693,22 Vibrasi Ti-N 
7 517,71 530,61    Vibrasi Ti-O 
8   446,82 462,21 459,91 Vibrasi tekuk 
(Si-O / Al-O) 
 
4.4 Pengaruh Konsentrasi TiO2-N dalam Fotokatalis 
Pengaruh konsentarsi TiO2-N dilakukan dengan 
mempersiapkan 25 mL limbah cair industri tempe dalam 4 gelas 
kaca. Masing-masing ditamabahkan fotokatalis yang mengandung 
TiO2-N dengan variasi konsentrasi 0,3; 0,4; 0,5 dan 0,6 (g/g zeolit). 
Kemudian dilakukan penyinaran dengan sinar ultraviolet selama 5 
jam. Pengukuran nilai COD dilakukan terhadap limbah cair industri 
tempe sebelum dan setelah degradasi. Berdasarkan Gambar 4.1 
menunjukkan konsenrasi TiO2-N terhadap degradasi limbah cair 
industri tempe. Penambahan TiO2-N dalam fotokatalis dapat 
meningkatkan degradasi limbah cair industri tempe, dengan nilai 
optimum TiO2-N 1,5 g yang mendegradasi hingga 26,67 %. 




















peningkatan degradasi 20,00 %, sedangkan 1,8 g mengalami 
peningkatan degradasi menjadi 23,33 %. 
 
 
Gambar 4.8: Grafik hubungan massa TiO2-N fotokatalis terhadap 
penurunan nilai COD (%) limbah cair industri tempe 
 
Berdasarkan Gambar 4.8 menunjukkan bahwa persen 
degradasi limbah cair industri tempe meningkat dengan penambahan 
fotokatalis TiO2-N dengan konsentrasi dari 0,9 hingga 1,5 (g/g 
zeolit), namun menurun dari 1,5 hingga 1,8 (g/g zeolit). Peningkatan 
persen degradasi ini disebabkan karena dengan bertambahnya 
jumlah fotokatalis TiO2-N di dalam larutan limbah maka jumlah 
sisi aktif fotokatalis akan meningkat, sehingga energi foton yang 
terserap oleh fotokatalis semakin banyak, dan meningkatkan 
terbentuknya ∙OH untuk proses fotodegradasi senyawa yang 
terdapat dalam limbah [9]. Penambahan TiO2-N berlebih akan 
mengurangi kemampuan adsorpsi dari fotokatalis, sehingga proses 
adsorpsi akan menurun. Fotokatalis yang memiliki kemampuan 
adsorpsi dan fotokatalik seimbang memberikan hasil degradasi lebih 
baik dibanding fotokatalis dengan hanya salah satu proses yang 
bekerja. Komposisi antara katalis dan pengemban harus sesuai agar 
diperoleh fotokatalis dengan kemampuan optimum [17]. Berdasarkan 












































semakin tinggi konsentrasi kristal TiO2 yang digunakan maka 
semakin rendah adsorpsi yang terjadi oleh fotokatalis. 
 
4.5 Pengaruh Rasio Fotokatalis TiO2-N/Zeolit-Alginat dan 
Limbah Cair Industri Tempe Terhadap Degradasi Nilai COD 
Limbah Cair Industri Tempe 
Pengaruh rasio fotokatalis dan limbah cair industri tempe 
digunakan konsentrasi optimum TiO2-N pada fotokatalus TiO2-
N/zeolit-alginat, yaitu 0,5 g. Disiapkan empat gelas kaca diisi dengan 
limbah cair industri tempe dan fotokatalis sesuai variasi rasio. Rasio 
massa fotokatalis dengan volume limbah cair industri tempe yakni 
4:1 (100 mg fotokatalis:25 mL limbah tempe); 2:1 (100 mg 
fotokatalis:50 mL limbah tempe); 3:1 (150 mg fotokatalis:50 mL 
limbah tempe); dan 6:1 (150 mg fotokatalis:25 mL limbah tempe). 
Disinari dengan sinar ultraviolet selama 5 jam. Hasil dari degradasi 
pengaruh rasio kemudian diukur nilai COD dengan menggunakan 
analisis COD. 
   
Gambar 4.9: Grafik hubungan rasio fotokatalis dan volume limbah 
cair industri tempe terhadap penurunan niali COD (%) 
limbah cair industri tempe (dengan penggunaan 
konsentrasi optimum 1,5 (g/g zeolit) 
Berdasarkan Gambar 4.9 menunujukkan rasio massa 
fotokatalis dan volume limbah cair industri tempe terhadap degradasi 















































maupun limbah cair industri tempe. Parameter volume limbah cair 
industri tempe menggunakan 25 mL dan 50 mL, sedangkan 
parameter fotokatalis menggunakan 100 mg dan 150 mg. Pada 
volume 25 mL, fotokatalis dengan massa 100 mg mampu 
mendegradasi 52,94 %, sedangkan massa 150 mg mampu 
mendegradasi 26,47 %. Volume 50 mL, massa fotokatalis 100 mg 
mendegradasi 29,41 %, untuk massa fotokatalis 150 mg mampu 
mendegradasi hingga 61,76 %. 
Degradasi optimum volume pada massaa fotokatalis 150 mg, 
nilai degradasi optimum 61,76 % dengan rasio 150 mg fotokatalis 
dan 50 mL limbah cair industri tempe. Peningkatan persen degradasi 
ini disebabakan karena dengan bertambahnya jumlah fotokatalis 
TiO2-N di dalam larutan limbah cair industri tempe, maka jumlah sisi 
aktif fotokatalis akan meningkat, sehingga energi foton yang terserap 
oleh fotokatalis semakin banyak, dan meningkatkan terbentuknya 
∙OH untuk proses fotodegradasi. Sedangkan penurun persen 
degradasi limbah cair industri tempe disebabkan oleh terbentuknya 
agregat pada fotokatalis TiO2-N yang terlalu banyak, sehingga 
menutupi sisi aktif pada permukaan fotokatalis untuk absorpsi sinar. 
Selain itu, penurunan persen degradasi juga disebabkan oleh 
meningkatnya turbiditas larutan akibat terhamburnya  fotokatalis 
TiO2-N di dalam larutan limbah cair industri tempe, sehingga 
mengurangi kuantitas sinar yang dapat diserap oleh permukaan 
fotokatalis. Berkurangnya kuantitas sinar yang mengenai sisi aktif 
fotokatalis ini menyebabkan sedikitnya ∙OH yang terbentuk, 
sehingga kemampuan fotokatalis TiO2-N dalam mendegradasi 
senyawa pada limbah cair industri tempe menjadi berkurang.  
Berdasarkan penelitian Permata, dkk [43] menjelaskan 
bahwa pada penambahan fotokatalis ZnO ketika mencapai degradasi 
maksimal, larutan mengalami titik jenuh dengan persentase degradasi 
tidak lagi bertambah dan sebaliknya mengalami penurunan ketika 
fotokatalis yang ditambahkan terlalu banyak sehingga terjadi 
kekeruhan pada larutan. Kekeruhan pada larutan dapat menghalangi 
sinar UV yang masuk yang mengakibatkan pembentukan elektron 
yang dihasilkan dari fotokatalis tidak maksimal, sehingga efektifitas 
degradasi menurun. Hal ini memperlihatkan bahwa massa fotokatalis 
dapat meningkatkan jumlah permukaan fotokatalis yang 




















efektif dan persentase degradasi larutan yang terdegradasi akan 
meningkatkan seiring dengan semakin meningkatnya jumlah 
permukaan fotokatalis yang menyediakan radikal hidroksida (•OH). 
 
4.6 Pengaruh Lama Penyinaran pada Degradasi Nilai COD 
Limbah Cair Industri Tempe 
 Lama penyinaran menggunakan hasil pengukuran rasio 
optimum yaitu 1:3 (150 mg fotokatalis : 50 mL limbah cair industri 
tempe). Empat buah gelas kaca masing-masing diisi dengan 50 mL 
limbah cair industri tempe dan ditambahkan gelas tersebut 150 mg 
TiO2N-zeolit/alginat, lalu dilakukan penyinaran menggunakan sinar 
UV selama jam ke-2, 3, 4, dan 5. Pengukuran nilai COD dilakukan 
pada limbah cair industri tempe sebelum degradasi dan setelah 
degradasi. 
 
Gambar 4.10: Grafik hubungan lama penyinaran terhadap 
penurunana nilai COD (%) limbah cair industri 
tempe (dengan penggunaan konsentrasi optimum 
1,5 (g/g zeolit), dan rasio fotokatalis dengan 
limbah adalah 1:3) 
Berdasarkan Gambar 4.10 menunjukkan lama penyinaran 
optimum selama 4 jam yaitu sebesar 68,18 %. Hal ini tersebut 
menunjukkan bahwa semakin lama waktu penyinaran akan 
menghasilkan OH radikal lebih banyak yang akan berinteraksi 














































penyinaran lebih lama tidak terjadi kenaikan persen degradasi karena 
aktivitas fotokatalis sudah mencapai maksimal dan tidak mampu 
mendegradasi lebih banyak lagi.  
Lama waktu penyinaran dengan sinar UV dalam proses 
menggambarkan lama interaksi antara fotokatalis TiO2 dengan sinar 
UV (hv) dan interaksi antara radikal •OH dengan asam palmitat. 
Semakin lama waktu penyinaran maka semakin banyak energi foton 
yang diserap oleh fotokatalis, sehingga spesies hvb
+
 atau radikal •OH 
yang terbentuk pada permukaan fotokatalis semakin banyak dan 
interaksi antara fotokatalis dengan asam palmitat juga semakin lama 
sehingga akan meningkatkan efektivitas fotodegradasi asam palmitat. 
Setelah waktu penyinaran yang lebih lama tidak terjadi kenaikan 
efektivitas fotodegradasi asam palmitat lagi karena aktivitas 
fotokatalis sudah mencapai maksimal sehingga tidak mampu 















































 Berdasarkan penelitian yang telah dilakukan dapat ditarik 
kesimpulan bahwa: 
1. Karakterisasi SEM menunjukkan adanya perubahan 
morfologi dari TiO2, TiO2N, TiO2N-zeolit, dan TiO2N-
zeolit/alginat  
Hasil dari karakterisasi FT-IR menunjukkan serapan Ti-N 
pada bilangan gelombong 667,91 cm
-1
. Keberhasilan 
impregnasi TiO2N pada zeolit ditunjukkan dengan adanya 
gugus fungsi TiO2N dan zeolit pada spektra TiO2N-zeolit. 
2. Konsentrasi TiO2N mempengaruhi proses fotodegradasi 
limbah cair industri tempe dengan konsentrasi optimum 
TiO2N 1,5 (g/g zeolit) dengan penurunan nilai COD sebesar 
26,67%. 
3. Rasio fotokatalis dengan limbah cair industri tempe dengan 
penurunan nilai COD optimum adalah 1:3 (150 mg 
fotokatalis : 50 mL limbah cair industri tempe). Penyinaran 




 Diharapkan pada penelitian selanjutnya, dilakukan 
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